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1. OBJETO 

1.1 Esta norma tiene por objeto establecer el metodo para determinar el contenido de calcio y 
magnesio por el metodo EDTA (etilen diamina tetra-acetico o versanato). 

2. RESUMEN 

2.1 Se basa en la formacion de un compuesto estable, cuando reacciona con el cation del ensayo la 
solucion estandar etilendiamina tetra-acetato, en un medio alcalino. 

3. INSTRUMENTAL 


3.1 Balanza analitica. Sensible a 0,1 mg. 

3.2 Matraz Erlenmeyer, de 300 cm 3 . 

3.3 Bano Maria. 

3.4 Agitador magnetico 

3.5 Matraz aforado, de 200 cm 3 ; 

3.6 Vaso de precipitacion, de 250 cm 3 . 

3.7 Bureta, graduada con divisiones de 0,1 cm 3 . 

3.8 Piancha electrica, o su equivalente. 

4. REACTIVOS 

4.1 Solucion de cloruro de amonio. Disolver 67,5 g de cloruro de amonio en 200 cm 3 de agua, agregar 
570 cm 3 de hidroxido de amonio y diluira 1 000 cm 3 con agua. 

4.2 Solucion alcalina de cianuro de potasio. Disolver 280 g de hidroxido de potasio y 66 g de cianuro 
de potasio en 1 000 cm 3 de agua (se debe tener mucho cuidado con esta solucion). 

4.3 Solucion al 2% de cianuro de potasio. Disolver 2 g de cianuro de potasio en 100 cm3 de agua 
(mucho cuidado con esta solucion). 

4.4 Solucion indicadora de eriocromo T negro. Disolver 0,2 g del indicador (Eastman Kodak P 6361 o 
su equivalente) y 2 g de hidroxilamina hidrocloruro, en 50 cm 3 de alcohol metilico (Almacenarse la 
solucion hasta por 20 dias). 
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4.5 Indicador calcein. Moler 1g del indicador, 10 g de carbon vegetal (Norita A) y 100 g de cloruro de 
potasio, mezclar mtimamente. 

4.6 Solucion patron de 1 mg por cm 3 de catcio. Disolver 2,497 3 g de carbonato de calcio, 
quimicamente puro, previamente secado por dos horas en estufa a 285° C, en 200 cm 3 de una 
solucion de acido clorhidrico (1 +10) y diluir al 1 000 cm 3 con agua bidestilada. 

4.7 Solucion patron de 0,25 mg y 1 mg por cm 3 de magnesia. Disolver 0,2 y 1 g de virutas de 
magnesio en 200 cm 3 de una solucion de acido clorhidrico (1 + 10) y diluir cada una de ellas a 1 000 
cm 3 con agua bidestilada. 

4.8 Solucion 0,05 N de etilendiaminatetra acetato, (EDTA o versanato), debidamente estandarizado. 
Disolver 9,307 5 g de la sal sodica EDTA en 1 000 cm 3 de agua destilada (ver numerales 6.2 y 6.3). 


5. PREPARACION DE LA MUESTRA 

5.1 Si la muestra es liquida, se la homogeniza invirtiendo varias veces el recipiente que la contiene. 

5.2 Si la muestra es pulverulenta, se la homogeniza, como se anota en 5.1. 

5.3 Si la muestra es cristalina, en grano o mineral, moler el material rapidamente y hacer pasar el 
producto a traves de un tamiz de abertura de 250 ^m (ver INEN 154), y homogeneizar. 

5.4 La cantidad de muestra de fertilizante extraida de un lote determinado debera ser representativa y 
no debera exponerse al aire ni a la humedad por mucho tiempo. 

5.5 El material que se use para el ensayo debe estar completamente limpio, seco y exento de 
contaminacion. 


6. PROCEDIMIENTO 

6.1 Las determinaciones deben realizarse por duplicado sobre las mismas muestras preparadas. 

6.2 Para estandarizar la solucion 0,05 EDTA, para calcio, proceder de la manera siguiente: 

6.2.1 Transferir, a un matraz Erlenmeyer de 300 cm 3 , 10 cm 3 de la solucion 4.6 y anadir 100 cm 3 de 
agua destilada, 10 cm 3 de la solucion alcalina de cianuro de potasio y 35 mg del indicador calcein. 
Usando un agitador magnetico y a la luz natural, titular con la solucion 0,05 N EDTA, hasta 
desaparicion del color verde. 

6.2.2 El titulo de la solucion EDTA para calcio es igual a 10/cm 3 de la solucion EDTA gastados. 

6.3 Para estandarizar la solucion 0,05 EDTA para magnesio, proceder de la manera siguiente: 

6.3.1 Transferir separadamente al matraz Erlenmeyer de 300 cm 3 , 10 cm 3 de la solucion 0,25 mg y 1 
mg por cm 3 y anadir 100 cm 3 de agua, 5 cm 3 de la solucion de cloruro de amonio, 2 cm 3 de la 
solucion al 2% de cianuro de potasio y 10 gotas del indicador negro eriocromo T. Usando un 
agitador magnetico y a la luz artificial clara, titular con la solucion 0,05 N EDTA, hasta cambio de color 
permanente de rojo vino a azul claro o celeste. 
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6.3.2 El titulo de la solucion EDTA para magnesio es igual a 2,5/cm 3 6 10/cm 3 , de solucion EDTA 
gastados, respectivamente. 

6.4 Pesar, con aproximacion a 0,1 mg, aproximadamente 0,5 g de muestra preparada y transferira un 
vaso de precipitacion de 250 cm 3 . 

6.5 Anadir 20cm 3 de acido clorhidrico (1 + 1) y evaporar a sequedad sobre una plancha electrica. 

6.6 Disolver el residuo con 5 cm 3 de acido clorhidrico diluido (1 +10) y 100 cm 3 de agua. 

6.7 Colocar el vaso y su contenido sobre la plancha electrica a baja temperatura y mantenerlos alii 
durante una hora. 

6.8 Sacar el vaso y su contenido de la plancha electrica, dejar enfriar, transferir a un matraz 
volumetrico de 200 cm 3 y diluir a volumen con agua destilada. 

6.9 Mezclar, dejar en reposo 6, si es necesario, filtrar a traves de un papel filtro Whatman No. 14, 6 su 
equivalente. 

6.10 Transferir, por medio de una pipeta, 10 cm 3 de la solucion 6.9 a un matraz Erlenmeyerde 300 

cm 3 , anadir 100 cm 3 de agua destilada, 10 cm 3 de la solucion 4.2 y 35 mg del indicador calcein. 

Usando un agitador magnetico y a la luz natural, titular el calcio con la solucion 0,05 N EDTA, hasta 
desaparicion del color verde. 

6.11 Transferir, por medio de una pipeta, 10 cm 3 de la solucion 6.9 aun matraz Erienmeyer de 300 

cm 3 , anadir 100 cm 3 de agua destilada, 5 cm 3 de la solucion 4.1, 2 cm 3 de la solucion 4.3 y 10 gotas 

del indicador negro eriocromo T. Usando un agitador magnetico y a la luz artificial clara, titular el calcio 
y magnesio con la solucion 0,05 N EDTA, hasta cambio de color permanente de rojo vino o azul claro. 

7. CALCULOS 

7.1 El contenido de calcio en el fertilizante se calcula mediante la ecuacion siguiente: 

^ NxV v x 2 
m 

Siendo: 

Ca = contenido de calcio, en el fertilizante, en porcentaje de masa. 

N = titulo o normalidad de la solucion EDTA, para calcio 
V E = volumen de la solucion EDTA empleado en la titulacion. 
m = masa de la muestra del fertilizante, en g. 
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7.2 El contenido de magnesio en el fertilizante se calcula mediante la ecuacion siguiente: 

„ NxV E -V x x2 
m 

Siendo: 

Mg = contenido de magnesio, en el fertilizante, en porcentaje de masa. 

N = normalidad o titulo de la solucion EDTA, para magnesio. 

V E = volumen total de la solucion EDTA empleado en la titulacion para calcio y magnesio. 

\A = volumen de la solucion EDTA empleado en la titulacion del calcio. 

m = masa de la muestra del fertilizante, en g. 


8. ERRORES DE METODO 

8.1 La diferencia entre los resultados de una determinacion efectuada por duplicado no debe exceder 
del 0,01%; en caso contrario, debe repetirse la determinacion. 


9. INFORME DE RESULTADOS 

9.1 Como resultado final, debe reportarse la media aritmetica de los dos resultados de la 
determinacion, aproximada en centesimas. 

9.2 En el informe de resultados, deben indicarse el metodo usado y el resultado obtenido. Debe 
mencionarse, ademas, cualquier condicion no especificada en esta norma, o considerada como 
opcional, asi como cualquier circunstancia que pueda haber influido sobre el resultado. 

9.3 Deben incluirse todos los detalles necesarios para la completa identificacion de la muestra. 
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APENDICE Z 

Z.1 NORMAS A CONSULTAR 

INEN 154 Tam ices de ensayo. Tamahos nominales de las aberturas. 

Z.2 NORMAS PUBLICADAS SOBRE EL TEMA 

INEN 209 Fertilizantes. Terminologia. 

INEN 330 Fertilizantes. Clasificacidn. 

INEN 211 Fertilizantes. Tolerancias para garantia minima. 

INEN 212 Fertilizantes. Urea. Requisites. 

INEN 213 Fertilizantes. Fosfato diamonico. Requisites. 

INEN 214 Fertilizantes. Cloruro da potasio. Requisites. 

INEN 215 Fertilizantes. Roca tosterica. Requisites. 

INEN 216 Fertilizantes. Sulfato de magnesio. Requisites. 

INEN 217 Fertilizantes. Superfosfato triple. Requisites. 

INEN 218 Fertilizantes. Sulfato da potasio. Requisites. 

INEN 219 Fertilizantes. Sulfato de amonio. Requisites. 

INEN 220 Fertilizantes. Muestreo. 

INEN 221 Fertilizantes. Envasado y rotulado. 

INEN 222 Fertilizantes. Determinacion del contenido de humedad. 

INEN 223 Fertilizantes. Determinacion del Biuret 
INEN 224 Fertilizantes. Determinacion del nitrogeno total. 

INEN 225 Fertilizantes. Determinacion del nitrogeno amoniacal. 

INEN 226 Fertilizantes. Determinacion del nitrogeno amoniacal y de nitratos. 

INEN 227 Fertilizantes. Determinacion del fosforo total. (Metodo espectrofotometrico). 

INEN 228 Fertilizantes. Determinacion del fosforo total. Metodo volumetrico). 

INEN 229 Fertilizantes. Determinacion del fosforo total. (Metodo gravimetrico). 

INEN 230 Fertilizantes. Determinacion del fosforo asimilable. (Metodo espectrofotometrico). 

INEN 231 Fertilizantes. Determinacion del fosforo asimilable. (Metodo gravimetrico). 

INEN 232 Fertilizantes. Determinacion del fosforo soluble en agua. (Metodo volumetrico). 

INEN 233 Fertilizantes. Determinacion del fosforo insoluble en citratos. 

INEN 234 Fertilizantes. Determinacion del potasio. (Metodo de la llama fotometrica). 

INEN 235 Fertilizantes. Determinacion del potasio. (Metodo del tetrafenil boro). 

INEN 236 Fertilizantes. Determinacion de la acidez libre. 

INEN 237 Fertilizantes, Determinacion del azufre. 

INEN 238 Fertilizantes. Determinacion del calcio. 

INEN 239 Fertilizantes. Determinacion del magnesio soluble en acido (Metodo gravimetrico) 

INEN 241 Fertilizantes. Determinacion de cloruros. 

Z.3 BASES DE ESTUDIO 

S. SHAPIRO - YAGURVICH. Analytical Chemistry. Complexometric titrations, pp 363. Mir publishers. 
Moscu, 1972. 

Metodo AOAC de analisis 2 Fertilizers. EDTA Titration Methods. Calcium and Magnesium. Official final 
action. Association of Official Analytical Chemists. Washington, 1970. 

Gaston Chariot Les Methodes de la Chimie Analytique. Titrage de calcium par I'acide ethylene diamine 
tetracetique. pp 654. Massant et Cie Editeurs. 120 Boulevard Saint-German, Paris, Vl e 1961. 

Norma Argentina IRAM 22 409. Fertilizantes. Metodo de determinacion del calcio y magnesio. Instituto 
Argentino de Racionalizacion de Materiales. Buenos Aires, 1964. 

Allison L.E. y otros. Saline and Alkali Soils. Calcium and magnesium by titration with 
Ethlenediaminetetra acetate (versenate). pp. 94. United States Department of Agriculture. Washington 
25, DC, 1954. 

Allison L.E. y otros. Saline and Alkali Soils. Calcium and magnesium by titration with 
Ethlenediaminetetra acetate (versenate). pp. 94. United States Department of Agriculture. Washington 
25, DC, 1954. 
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